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Resumo 
 O presente trabalho, realizado em ambiente empresarial na Relvas II S.A., teve como 
principal objetivo a otimização do processo de tratamento de superfície aplicado a rolhas de 
champanhe. Este é a última etapa do processo de produção de rolhas de champanhe, e tem 
como intuito lubrificar e impermeabilizar a superfície da rolha através da aplicação de um 
elastómero de silicone, permitindo facilitar a inserção e posterior extração da rolha.   
 Para a otimização do processo utilizou-se o método estatístico de desenho de 
experiências (DOE). Este permite gerar um modelo de ajuste para o sistema em estudo e, a 
partir dele, chegar às condições de operação ótimas. Com a aplicação deste método pretende-
se minimizar a variabilidade presente no processo e, simultaneamente, otimizar a força de 
inserção para o valor nominal de 130 daN. Deste modo, recorreu-se ao método Dual Response 
Surface considerando como respostas do sistema a força de inserção e o desvio padrão. Para a 
otimização, considerou-se quatro fatores sendo estes o tipo e a quantidade de elastómero, a 
velocidade de rotação e o tempo de agitação. No final, obteve-se as condições ótimas de 
operação para os fatores considerados e testou-se os resultados no processo. Todo este processo 
foi realizado recorrendo ao software JMP®. 
 Como a Relvas II S.A. utiliza dois elastómeros de silicone diferentes para a aplicação do 
revestimento, avaliou-se o desempenho de rolhas de champanhe tratadas com cada um deles. 
Para tal, realizaram-se ensaios quantitativos e qualitativos imediatamente após a aplicação do 
revestimento de silicone e após um período de estabilização. Este estudo permitiu concluir que 
os elastómeros apresentam comportamentos diferentes entre si, resultando em desempenhos 
distintos por parte das rolhas. 
 Adicionalmente, realizou-se um estudo do impacto da variação da densidade da rolha 
nos diferentes parâmetros que definem a operação de rolhamento, nomeadamente, na força 
de compressão, inserção e extração. No final, obteve-se a relação entre a densidade da rolha 
e os parâmetros referidos, concluindo-se que esta causa impacto em ambos.  
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Rolhas de cortiça; Tratamento de superfície; Elastómero de 
silicone; Desenho de experiências (DOE). 
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Abstract 
 The presente work, carried out in a business environment in Relvas II S.A., had the 
optimization of the surface treatment process applied to champagne stoppers as the main goal. 
This is the last step of the production process, and aims to oil and waterproof the stopper 
surface by applying a silicone elastomer, allowing to smooth the insert and subsequent 
extraction of the stopper. 
 The design of experiments statistical method (DOE) was used for the optimization 
process. This method allows to generate a fit model for the system under study and, through 
it, reach the optimal operation conditions. With the application of this method, is intended to 
minimize process variability while simultaneously optimizing the insertion force to the nominal 
value of 130 daN. Thus, the Dual Response Surface Method was used, considering the insertion 
force and the standard deviation as the system responses. For the optimization, the type and 
amount of elastomer, the rotation speed and the stirring time were considered as factors. At 
the end, the optimal operation condition for the considered factors were obtained and the 
results were tested in the process. The software JMP® was used for all the optimization process. 
 As Relvas II S.A. uses two different types of silicone elastomers for the surface cover, 
the performance of stoppers treated with each one of them was evaluated. For that, qualitative 
and quantitative essays were performed, immediately after the surface cover application and 
after a stabilization period. This study showed that the two silicone elastomers exhibit different 
behaviours between them, leading to different performances from the stoppers.    
 Additionally, it was evaluated the effect of the variation in the density of the cork 
stopper in the several parameters that define the corking operation, in particular in the 
compression force, insertion force and extraction force.   In the end, there was obtained a 
relationship between the density of the cork stopper and refered parameters, leading to the 
conclusion that this has an influence on both. 
 
 
Key-words:   Cork stoppers; Surface treatment; Silicone elastomer; Design 
of experiments (DOE). 
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1 Introdução 
1.1 Enquadramento e Apresentação do Projeto 
 A rolha de cortiça é o material mais utilizado para o engarrafamento de vinhos. Devido 
às suas excecionais propriedades, esta permite uma boa conservação do vinho em garrafa. A 
empresa Relvas II S.A. foca a sua atividade na produção de rolhas de cortiça para champanhe 
e outras bebidas efervescentes. Estas são normalmente compostas por um corpo aglomerado e 
dois discos de cortiça natural, de modo a suportar as pressões elevadas a que estas se 
encontram sujeitas (5 a 6 bar).  
 A produção deste tipo de rolhas envolve diferentes etapas, sendo que o presente projeto 
tem como objeto de estudo a fase final do processo, que consiste na aplicação de um 
elastómero de silicone na superfície da rolha. Este tem como intuito facilitar a sua inserção no 
gargalo da garrafa assim como a sua posterior extração. Este trabalho tem como finalidade o 
estudo e otimização do processo de tratamento de superfície, através da aplicação de método 
estatístico de desenho de experiências (DOE).  
 Adicionalmente, será realizado um estudo do impacto da variação da densidade no 
desempenho da rolha no momento de rolhamento. Será avaliada a sua influência nas forças de 
inserção, compressão e extração. 
1.2 A empresa Relvas II S.A. 
 A Relvas II S.A. é um empresa fundada no ano de 1926 por Américo Coelho Relvas. 
Inicialmente, a sua atividade focava-se na produção de rolhas de cortiça para vinhos e líquidos 
farmacêuticos evoluindo, mais tarde, para a produção de rolhas de champanhe compostas 
unicamente por cortiça natural. Nos anos 60 iniciou-se a produção de discos de cortiça natural 
e, a partir dos consequentes desperdícios dessa atividade, a produção de aglomerados. 
Surgiram assim as primeiras rolhas constituídas por um corpo aglomerado e discos de cortiça 
natural [7].  
 A evolução da empresa levou ao investimento numa nova unidade fabril em Mozelos, 
nos anos 80, onde atualmente são produzidas as rolhas de champanhe. Foi também 
desenvolvido um laboratório para controlo de qualidade e uma secção de manutenção, para 
reparação e desenvolvimento de equipamentos para uso interno [7].  
 Nos anos 90 investiu-se numa nova unidade fabril, para preparação da cortiça, em 
Cortiçadas de Lavre, no Alentejo, com o objetivo de melhorar o controlo de qualidade da 
matéria-prima. Nesta unidade são atualmente produzidos os granulados e discos de cortiça 
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natural que são posteriormente enviados para a unidade de Mozelos por transporte 
rodoviário  [7].  
 A Relvas II S.A. continua a investir na área produtiva para uma melhoria da qualidade e 
da desempenho do seu produto, sendo atualmente certificada segundo a SYSTECODE Excelência 
do código internacional de praticas rolheiras, e as normas ISO 14001, ISO 22000 e ISSO 9001. 
Atualmente apresenta uma gama de produtos que engloba rolhas com diferentes calibres, 
adaptáveis a diferentes condições de engarrafamento. Na Tabela 1 encontram-se resumidos 
todos os tipos de rolhas de champanhe produzidos pela Relvas II S.A. 
Tabela 1 - Gama de produtos da empresa Relvas II S.A [7]. 
Tipo de Rolha Dimensões Tipo de vinho 
Rolha aglomerada 
com dois discos 
naturais 
Comprimento: 37 a 46 mm 
Diâmetro: 24 a 28,5 mm 
Chanfer: 3 a 5 mm 
Vinho frisante com uma 
pressão entre 1 a 2,5 bar 
engarrafado em garrafas 
standard de 0,75L. 
Comprimento: 46 a 48 mm 
Diâmetro: 29 a 31,5 mm 
Chanfer: 2,5 a 4 mm 
Vinho espumante com 
pressão superior a 3 bar, a 
20ºC, engarrafado em 
garrafas standard de 
0,75L. 
Comprimento: 50 a 58 mm 
Diâmetro: 31 a 40 mm 
Chanfer: 3 a 5 mm 
Vinho espumante com 
pressão superior a 3 bar, a 
20ºC, engarrafado em 
garrafas de grandes 
dimensões (1,5 a 12L). 
Rolha totalmente em 
cortiça natural 
Comprimento: 50 a 58 mm 
Diâmetro: 31 a 40 mm 
Chanfer: 3 a 5 mm 
 
1.3 A cortiça 
 A cortiça é um material natural extraído do sobreiro (Quercus Suber L.) [1]. A sua 
descoberta remota às épocas anteriores ao nascimento de Cristo onde esta era utilizada na arte 
da pesca, como flutuante, em calçado e como vedante. De facto, desde a Antiguidade que as 
aplicações da cortiça são bem conhecidas sendo por isso um material que marcou grande 
presença ao longo da história. Um dos grandes acontecimentos que marca a história da cortiça 
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é a sua associação à descoberta das células, pelo cientista inglês Robert Hooke. Ao observar 
pedaços de cortiça ao microscópio, o cientista detetou a presença de pequenas cavidades às 
quais lhes deu o nome de “células” [11]. 
 Desde então, o uso da cortiça tem vindo a ser cada vez mais regular sendo, atualmente, 
o material mais utilizado no engarrafamento de vinhos. Devido às suas excecionais 
propriedades, a rolha de cortiça permite manter e preservar a qualidade do vinho ao longo do 
tempo constituindo assim uma barreira vital entre o vinho, o vidro e o ar exterior.  
 Apesar de todas as qualidades associadas, esta encontra-se na origem do conhecido 
problema “gosto a rolha” do vinho, que desencadeou a produção de rolhas recorrendo a 
materiais alternativos, como plástico e alumínio. Contudo, nenhum outro material provou, até 
hoje, ser mais apropriado do que a cortiça na arte do engarrafamento e conservação de vinhos. 
Ao contrário dos vedantes artificiais, a rolha de cortiça tem a capacidade de se adaptar ao 
formato do gargalo, impedindo que o líquido que se encontra no interior da garrafa verta, sem 
comprometer a evolução do vinho. De facto, a rolha de cortiça continua a ser associada a vinhos 
de elevada qualidade, sendo considerada o tipo de vedante ideal e que representa menos 
impactes em termos ambientais [2].  
 Para além do seu uso para a produção de rolhas, a cortiça é um material que marca 
presença noutros setores com aplicações bastante diversas. Atualmente, é essencial recorrer a 
materiais mais ecológicos, sendo a cortiça uma excelente aposta uma vez que é 100% natural, 
reciclável e reutilizável. Assim, a sua exploração tem vindo a aumentar, principalmente no 
setor da construção onde é utilizada em revestimentos e pavimentos. Marca também presença 
nos setores dos transportes, na moda e no desporto, e em peças de decoração, pela sua 
estética, beleza e conforto. 
 A nível nacional, é um setor que assume uma posição de destaque contribuindo 
significativamente para o crescimento económico do país. Portugal é o responsável por 49% da 
produção mundial de cortiça, colocando-o na liderança do setor corticeiro [8]. Atualmente, 650 
empresas laboram no setor da cortiça em Portugal, sendo responsável pela criação de cerca de 
9 000 postos de trabalho e produzindo uma média diária de 40 milhões de rolhas [8]. 
 
1.3.1 Estrutura e composição química da cortiça 
 Após o descortiçamento, a parte exterior do entrecasco do sobreiro fica exposta e é 
arrastada pelas novas células que se formam no interior. Estas dispõem-se segundo camadas 
sucessivas ao longo do sentido radial e compõem a zona interna da cortiça. O entrecasco do 
sobreiro constitui o revestimento externo da cortiça e é normalmente designado por “costa” 
ou “raspa”. Esta zona é normalmente mais dura e apresenta bastantes fendas, devido ao 
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crescimento celular e ao consequente aumento do perímetro exterior. Por outro lado, a zona 
mais interna da cortiça, denominada de "barriga", corresponde à última camada de crescimento 
anual e apresenta uma menor elasticidade que as restantes camadas que a constituem [6].Na 
Figura 1 demonstram-se as diferentes fases de crescimento da cortiça. 
 
 
Figura 1 - Fases de crescimento da cortiça. A) Após o descortiçamento; B) Início do crescimento celular 
e formação da costa; C) Fase final do crescimento da cortiça [6]. 
 Microscopicamente, a cortiça é um tecido vegetal constituído por milhões de células 
mortas, dispostas de modo compacto e regular, sem espaço livre entre elas. Tipicamente, 
apresentam uma estrutura hexagonal e o seu interior é essencialmente composto por uma 
mistura gasosa semelhante ao ar. Na Figura 2 é possível observar o aspeto das células de cortiça 
quando vistas ao microscópio. 
 
Figura 2 - Células de cortiça observadas ao microscópio [9]. 
 A parede celular que reveste as células de cortiça encontra-se estrutura segundo três 
camadas, como demonstra a Figura 3. A parede primária e terciária são essencialmente 
compostas por lenhina e celulose e conferem estrutura e rigidez às células. A parede secundária 
Otimização do processo de revestimento de superfície associado à produção de rolhas de Champanhe e outras bebidas efervescentes 
 
Introdução 11 
é formada por camadas alternadas de suberina e ceras, compostos responsáveis pela 
impermeabilidade da cortiça [5]. 
 Em média, a espessura da parede celular que reveste as células de cortiça é de 1,5 μm. 
Contudo, esta varia consoante a estação do ano em que as células foram produzidas, levando 
a variações nas propriedades mecânicas da cortiça. De facto, as células de cortiça formadas 
durante o outono e inverno apresentam uma parede celular mais espessa dando origem a 
cortiças menos densas, mais compressíveis e menos elásticas [5]. 
 
Figura 3 - Estrutura da parede celular que reveste as células de cortiça. P – Parede Primária; S- Parede 
Secundária; T – Parede Terciária [5].   
 Embora a composição química da cortiça seja algo incerto e variável, sabe-se que a 
parede celular é essencialmente constituída por suberina e lenhina, tal como apresentado na 
Tabela 2. A presença de suberina explica a impermeabilidade da cortiça a gases e a líquidos, 
uma vez que esta é insolúvel em água e em álcool. A lenhina, devido à sua elevada massa 
molecular, contribui para a rigidez e estrutura das células de cortiça. Os polissacarídeos, 
ceroides e taninos são outros compostos presentes na cortiça, embora com uma menor 
percentagem. Tal como a lenhina, os polissacarídeos encontram-se relacionados com a 
estrutura das células enquanto os ceroides, juntamente com a suberina, contribuem para a 
impermeabilidade [8]. 
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Tabela 2 - Composição química da cortiça [8]. 
Composto Composição (%) 
Suberina 45 
Lenhina 27 
Polissacarídeos 12 
Ceroides 6 
Taninos 6 
Cinzas 4 
 
1.3.2 Propriedades mecânicas da cortiça 
 A cortiça é um material que se destaca pelas suas excecionais propriedades que lhe 
conferem uma elevada aplicabilidade, marcando presença em diversos setores, com diferentes 
funcionalidades. Contudo, é no setor vinícola que encontra a sua maior utilização, onde é 
utilizada como vedante. A rolha de cortiça apresenta características únicas e bastante 
benéficas para o vinho.  
 As suas principais características são resultado da estrutura e composição química das 
células que a constituem. Como referido na secção 1.1.1, a suberina é o composto mais 
presente na cortiça e, uma vez que esta é insolúvel em água e em álcool, confere-lhe uma 
baixa permeabilidade a gases e a líquidos. Esta particularidade faz da cortiça um material 
resistente à humidade, permitindo-lhe envelhecer sem se deteriorar.  
 Em termos mecânicos, a cortiça é um material que apresenta excelentes propriedades 
elásticas. De facto, esta pode ser comprimida até metade do seu volume inicial e descomprime 
recuperando a sua forma e volume inicial. Esta flexibilidade é explicada pela estrutura rígida 
e bem definida das suas células, e pela presença de uma elevada quantidade de uma mistura 
gasosa semelhante ao ar no seu interior. Esta particularidade faz da cortiça um material capaz 
de resistir a variações de temperatura e pressão. É a sua impermeabilidade, compressibilidade 
e elasticidade que fazem da cortiça o material ideal para uso como vedante, possibilitando uma 
boa estanquicidade do vinho [1]. 
 A densidade da cortiça é também uma das suas propriedades de destaque. Uma vez que 
uma grande percentagem do seu volume é ocupado por uma mistura gasosa, é um material 
muito leve e, por isso, apresenta uma baixa densidade. É esta propriedade que permite o seu 
uso como flutuante, uma das suas aplicações mais antigas. A densidade da cortiça influencia a 
sua elasticidade e, por isso, é um factor determinante da sua qualidade. Caso esta seja 
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excessivamente leve, a sua elasticidade irá diminuir e, consequentemente, a sua capacidade 
de vedação ficará comprometida [6]. 
 Outras propriedades apreciadas neste material é a sua capacidade isoladora, a nível 
térmico e acústico, a sua elevada resistência ao desgaste, à corrosão e ao fogo, e sua 
capacidade hipoalérgica [6]. 
 Para além de todas estas características, é importante referir que a cortiça se trata de 
um material 100% natural que pode ser reutilizado e reciclado, uma característica fundamental 
nos tempos que correm. 
 
1.3.3 Preparação da cortiça 
 O processo de transformação da cortiça inicia-se com a extração da casca do sobreiro. 
Este processo é normalmente designado de descortiçamento e encontra-se demonstrado na 
Figura 4. Como se trata de um processo bastante delicado, é realizado por especialistas de 
modo a não danificar a árvore. O primeiro descortiçamento é realizado quando o sobreiro atinge 
os 25 anos, sendo a cortiça resultante denominada de cortiça virgem. Nesta primeira fase, a 
cortiça apresenta uma forma bastante irregular e uma elevada dureza, não sendo por isso 
adequada para o fabrico de rolhas. Ao invés, esta é triturada e utilizada na produção granulados 
e aglomerados, que serão posteriormente usados para produção de pavimentos e isolamentos 
ou rolhas aglomeradas  [1,2,8,9].  
 O segundo descortiçamento é realizado nove anos após o primeiro, dando origem à 
cortiça secundeira, menos irregular e menos dura que a cortiça virgem, porém igualmente 
inadequada para o fabrico de rolhas. Assim, esta cortiça tem o mesmo destino que a cortiça 
virgem. De facto, apenas a cortiça resultante a partir do terceiro descortiçamento, reúne as 
propriedades necessárias para a produção de rolhas de qualidade. Esta cortiça é denominada 
de cortiça amadia ou de reprodução e apresenta uma estrutura regular com costa e barriga 
lisas. A partir do terceiro descortiçamento, de nove em nove anos e durante os meses de maio 
e agosto, o sobreiro irá fornecer cortiça de qualidade durante um período de cerca de 150 
anos  [1,2,8,9]. 
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Figura 4 – Preparação da cortiça: descortiçamento [9]. 
 Após o descortiçamento segue-se o processo de preparação da cortiça. Em estaleiros 
industriais ou ainda na floresta, onde esta irá permanecer durante um período de 6 meses, são 
formadas pilhas de pranchas de cortiça de forma retangular, como ilustrado na Figura 5. Este 
procedimento serve para estabilização e maturação da cortiça e manter a matéria-prima em 
boas condições. Para tal, é necessário colocar as pilhas num local inclinado, de modo a 
promover a drenagem, evitar que estas se encontrem em contacto direto com o solo e 
posicioná-las perpendicularmente à direção do vento. Ao longo do período de estabilização a 
altura da pilha irá diminuir e as pranchas irão ficar mais planas [1,2,8,9]. 
 
Figura 5 – Preparação da cortiça: pilhas de pranchas de cortiça [9]. 
 Após o período de estabilização na floresta, as pranchas são transportadas para a fábrica 
onde sofrem uma triagem, com base na sua qualidade e calibre, e o traçamento, processo 
manual que envolve o corte das pranchas em pranchas de menores dimensões. De seguida, a 
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cortiça passa por uma das etapas mais importantes do seu tratamento, a cozedura. Este 
processo consiste em mergulhar as pranchas de cortiça em água limpa, a uma temperatura de 
100 ⁰C, durante uma hora. Tem como objetivo limpar a cortiça, extrair as substâncias 
hidrossolúveis (taninos e sais minerais), aumentar a sua espessura e torná-la mais macia e 
maleável [1,2,8,9]. Na Figura 5 encontra-se representada uma unidade industrial de cozedura da 
cortiça. 
 
Figura 6 - Processo de cozedura da cortiça [9]. 
 Posteriormente à cozedura, a cortiça é novamente sujeita a um período de estabilização 
num local coberto e arejado durante 2 a 4 semanas. Durante este período, a cortiça perde o 
excedente de água e obtém a consistência desejada. Em alguns casos, é realizada uma segunda 
cozedura após o período de estabilização, sendo este operação facultativa. As condições de 
operação são idênticas às da primeira cozedura com a diferença que, neste caso, o tempo de 
cozedura é de aproximadamente 30 minutos. Caso seja realizada a segunda cozedura, a cortiça 
terá de passar por um novo período de repouso com cuidados semelhantes ao anterior [1,2,8,9].  
 Concluídas estas etapas, a cortiça encontra-se pronta para seguir para o processo 
industrial de produção de rolhas. Normalmente, as pranchas com maior calibre, denominadas 
de “cheio”, destinam-se à produção de rolhas de cortiça natural. Por outro lado, as pranchas 
de menor calibre, intituladas de “delgados”, irão servir para a produção de discos de cortiça 
natural, que posteriormente darão origem a rolhas técnicas, como, por exemplo, as rolhas de 
champanhe.  
 Para além da cortiça virgem e secundeira, qualquer desperdício ao longo de todo este 
processo de transformação da cortiça, normalmente denominados de refugos, aparas ou 
bocados, são aproveitados para o fabrico de granulados e aglomerados de cortiça [9]. Na Figura 
6 encontra-se representado um resumo esquemático da finalidade dos diferentes tipos de 
cortiça. 
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Figura 7 - Finalidade dos diferentes tipos de cortiça [9]. 
1.4 Produção de rolhas de champanhe 
 A produção de rolhas de champanhe engloba diversas operações unitários. A empresa 
Relvas II S.A é constituída por duas fábricas, sendo que as matérias primas necessárias à 
produção de rolhas de champanhe, nomeadamente, granulados e discos de cortiça natural, são 
produzidos na unidade do Alentejo e posteriormente transportadas até à unidade de Mozelos. 
É nesta unidade que ocorre o processo de produção de rolhas de champanhe que, de um modo 
geral, envolve o processo de moldação, retificação e reescolha e, por fim, o processo de 
tratamento de superfície. 
  O primeiro processo unitário da produção de rolhas de champanhe é a moldação, onde 
o granulado é misturado com uma cola de poliuretano e algum adjuvante. A mistura resultante 
é posteriormente enviada para duas moldadoras, onde se formam os corpos aglomerados, o 
primeiro produto intermédio do processo, ilustrado na Figura 8.A.  
 Após a moldação, os corpos aglomerados são armazenados em silos e topejados, 
operação que consiste em polir os topos dos mesmos, de modo a retirar o excesso de adjuvante 
e facilitar as operações posteriores [11].  
 De seguida, os corpos aglomerados são encaminhados para a secção de colagem, onde 
são normalmente colados dois discos de cortiça natural num dos topos, obtendo-se assim o 
segundo produto intermédio do processo, ilustrado na Figura 8.B. Para o efeito, é utilizada uma 
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cola de base aquosa. Antes da sua utilização, os discos de cortiça natural são previamente 
separados, de forma automatizada, consoante a qualidade. 
 Posteriormente, as rolhas são encaminhadas para a secção de retificação e reescolha. 
Aqui, é feito o ajuste das suas dimensões para o calibre pretendido e uma separação eletrónica 
por qualidades, através de equipamentos de visão artificial. Nesta secção, existe também uma 
escolha manual, efetuada por operadores qualificados, para retirar rolhas com defeitos visuais. 
Da secção de retificação e reescolha resulta a denominada rolha branca, representada na Figura 
8.C. 
 Por fim, segue-se a secção de tratamento de superfície, sendo esta a etapa final do 
processo de produção de rolhas de champanhe. Aqui é aplicada à superfície da rolha branca 
uma banda de parafina, sendo esta facultativa, e um elastómero de silicone, de modo a facilitar 
a operação de inserção da rolha na garrafa. Na Figura 8.D encontra-se representada uma rolha 
após a aplicação do revestimento de silicone.  
 Após a aplicação da camada de silicone, as rolhas podem passar por uma nova escolha 
manual de modo a retirar possíveis defeitos visuais que ainda possam existir. Por último, as 
rolhas são embaladas, com possibilidade de embalamento a vácuo com atmosfera de SO2 de 
modo a minimizar o desenvolvimento microbiológico. 
 
Figura 8 - Produtos formados ao longo do processo de produção de rolhas de champanhe. A) Corpo 
aglomerado; B) Corpo aglomerado com discos; C) Rolha branca; D) Rolha marcada e tratada. 
1.5 Contributos do Trabalho 
 Atualmente, a empresa Relvas II S.A. apresenta um processo de tratamento de superfície 
com uma elevada variabilidade. Este trabalho permite a formulação de um conhecimento mais 
detalhado sobre o processo, e perceber os fatores e metodologias praticadas que contribuem 
para o aumento da variabilidade. Através da aplicação do processo de otimização, serão 
encontradas as condições de operação que permitem atingir os objetivos inicialmente 
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propostos. Deste modo, irá permitir uniformizar o desempenho das rolhas de cortiça produzidas 
durante a operação de rolhamento.  
1.6 Organização da Tese 
 Esta tese encontra-se estrutura segundo cinco capítulos. 
 No capítulo 1 é feita uma breve introdução que visa enquadrar o leitor no contexto do 
presente trabalho. São referidas as principais características da cortiça assim como o seu 
processo de preparação e produção de rolhas de champanhe. 
 No capítulo 2 é abordada a operação de rolhamento onde são mencionados os seus 
aspetos mais relevantes. É descrito o comportamento em compressão da cortiça e o processo 
de tratamento de superfície, sendo este último o ponto central deste trabalho. Este capítulo 
permite ao leitor construir um conhecimento de base de modo a facilitar a compressão dos 
capítulos posteriores. 
 No capítulo 3 são referidos os métodos e ensaios utilizados em cada estudo realizado. 
Trata-se de uma descrição técnica do processo de otimização do tratamento de superfície e do 
estudo do impacto da variação da densidade. 
 No capítulo 4 apresentam-se os resultados obtidos em cada estudo assim como uma 
discussão e análise dos mesmos. 
 Por último, o capítulo 5 destina-se às conclusões e sugestões para trabalhos futuros. 
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2 Contexto e Estado da Arte
2.1 Rolhamento 
 A operação de rolhamento envolve duas etapas: a compressão da rolha, até ao diâmetro 
desejado e a sua inserção na garrafa. Na etapa de compressão, o diâmetro de compressão não 
deve ser excessivo, de modo a não comprometer o comportamento elástico da rolha de cortiça 
e, consequentemente, a sua capacidade de vedação. Normalmente, a rolha é comprimida até 
um diâmetro 2 mm inferior ao diâmetro do gargalo da garrafa [8]. 
 Após a compressão da rolha, este é inserida no gargalo da garrafa. Graças à sua 
elasticidade, a rolha de cortiça tende a recuperar a sua forma inicial, exercendo assim uma 
tensão de relaxação sobre as paredes de vidro. Este fenómeno explica a sua capacidade de 
adaptação a todas as irregularidades do gargalo [8]. 
 Como não é possível estimar diretamente a tensão exercida sobre as paredes do gargalo, 
esta é indiretamente medida através da força de extração. Esta corresponde à força necessária 
para retirar a rolha do gargalo. Sabe-se que a área de superfície da rolha em contacto com o 
gargalo, S, é dada pela equação 1, onde DG e H correspondem ao diâmetro do gargalo e à altura 
da rolha, respetivamente [1]. 
𝑆 = 𝜋𝐷𝐺𝐻 (1) 
 
 A força de extração é igual à força de atrito estático entre a rolha e o gargalo, como 
apresentado na equação 2, onde μ0 corresponde ao coeficiente de atrito entre a rolha e o vidro 
e FA à força de aperto 
[1].  
𝐹𝐸𝑋𝑇 = 𝜇0𝐹𝐴 (2) 
 
 Uma vez que a força de aperto é a tensão de aperto, 𝜎𝐴, vezes a área de superfície, a 
força de extração é dada pela equação 3 [1]. 
𝐹𝐸𝑋𝑇 = 𝜋𝜇0𝐷𝐺𝐻𝜎𝐴 (3) 
 
 Pela equação 3 podemos verificar que a força de extração depende das dimensões da 
rolha, assim como do coeficiente de atrito entre a rolha e o vidro, que varia conforme o 
tratamento de superfície aplicado [1].  
 A humidade da rolha influencia igualmente a força de extração. Quanto maior a 
humidade da rolha, menor será a força de extração devido, possivelmente, à diminuição do 
coeficiente de atrito e da tensão de aperto [1]. 
 Na Figura 9 encontram-se esquematizadas todas as forças presentes durante a operação 
de rolhamento e extração da rolha.  
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Figura 9 - Forças presentes durante a operação de rolhamento e extração da rolha [1]. 
2.2 Comportamento em compressão 
 A realização de ensaio de compressão em cortiça permitem avaliar o tipo de 
comportamento que este material exibe quando sujeito a tensões de compressão. A curva de 
compressão da cortiça, representada na Figura 10, demonstra a tensão, σ, em função da sua 
extensão, ᶓ.  
 
Figura 10 - Curva de compressão da cortiça[1]. 
 Pela curva, é possível distinguir três regiões correspondentes a diferentes tipos de 
mecanismos de deformações. A primeira região, com declive bastante acentuado, corresponde 
à deformação elástica, ou seja, uma deformação reversível que desaparece quando a tensão 
deixa de ser aplicada [1].  
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 Quando a tensão aplicada atinge um determinado valor, normalmente denominado de 
tensão de cedência, σc, inicia-se um novo mecanismo de deformação onde as células entram 
em colapso. As paredes celulares ficam dobradas e onduladas, podendo entrar em contacto 
umas com as outras, como demonstrado na Figura 11. Ao contrário da deformação elástica, 
esta deformação não é reversível [1].  
 Na terceira região, ocorre o esmagamento das células, onde as células encurvadas são 
ainda mais comprimidas, encontrando em contacto direto umas com as outras, sem ocorrer 
fratura.  
 
Figura 11 - Colapso das células de cortiça [1]. 
 Diversos fatores físicos e químicos podem influenciar a elasticidade da rolha e, 
consequentemente, o seu comportamento quando em compressão e relaxação. A densidade da 
cortiça que lhe deu origem, as dimensões das suas células e teor de humidade são alguns dos 
fatores que mais afetam o seu comportamento. Normalmente, o aumento da densidade provoca 
um aumento do módulo de elasticidade, ou seja, dá origem a uma rolha com uma maior rigidez. 
O mesmo acontece com as dimensões das células. As cortiças geradas na época do outono 
apresentam uma maior rigidez quando comparadas com as cortiças geradas durante a 
primavera, devido às maiores dimensões das células que as constituem [1].  
 Por outro lado, o teor humidade apresenta o efeito contrário. O seu aumento traduz -se 
numa diminuição da resistência à compressão, ou seja, num menor valor do módulo de 
elasticidade. Contudo, um teor de humidade mais elevado permite uma melhor recuperação 
das dimensões após a extração, o que explica o formato cónico que a rolha exibe após a sua 
extração. A zona que se encontra mais em contacto com o líquido recupera mais facilmente a 
forma devido ao maior teor de humidade [1].   
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2.3  Tratamento de superfície 
 O coeficiente de atrito que se verifica entre o vidro e a rolha de cortiça é bastante 
elevado podendo levar as forças de inserção e extração a atingir valores acentuados [1]. De 
modo a contornar este inconveniente, é aplicado um revestimento na superfície das rolhas, 
facilitando a operação de rolhamento e extração da rolha. Este método permite diminuir o 
coeficiente de atrito entre a rolha e o vidro, sem afetar as suas propriedades mecânicas, 
particularmente, o comportamento em compressão. Como se pode verificar na Figura 12, o 
tratamento aplicado influência apenas nas propriedades da superfície da rolha, não afetando a 
estrutura celular da cortiça. 
 
Figura 12 - Efeito da aplicação de um revestimento de silicone na superfície da rolha. A) Antes da 
aplicação do revestimento; B) Após a aplicação do revestimento [1]. 
 O tratamento de superfície envolve normalmente a aplicação de uma banda de parafina 
ou de um silicone, ou ainda de uma mistura de ambos [11]. O tratamento com recurso à parafina 
é o mais frequente para rolhas destinadas ao engarrafamento de vinhos que necessitam de 
envelhecer em garrafa. Contudo, este tipo de tratamento não é indicado para engarrafamentos 
a quente, devido ao baixo ponto de fusão da parafina, limitando a sua aplicação a 
engarrafamentos de baixa cadência e a frio [2].  
 O silicone surge como um complemento à parafina. Este apresenta boas propriedades 
lubrificantes e um ponto de fusão mais elevado, sendo por isso apropriado para 
engarrafamentos a quente. O silicone utilizado para o efeito pode apresentar-se sob a forma 
de elastómero ou de óleo. O silicone em forma de elastómero é bastante estável a nível térmico 
e permite obter uma boa lubrificação da superfície da rolha de cortiça. O óleo de silicone pode 
ser aplicado como um complemento ao elastómero. Este permite obter uma distribuição mais 
homogénea do silicone ao longo da superfície [12,13]. 
A B 
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 A Relvas II S.A. apresenta diferentes ensaios de controlo de qualidade do tratamento de 
superfície. Os mais comuns são os ensaios de inserção e extração, que permite obter a força de 
inserção, compressão e extração.  
 No subcapítulo que se segue será descrito detalhadamente o processo de tratamento de 
superfície em vigor na Relvas II S.A., assim como os tipos de tratamento de superfície aplicados. 
2.4 Processo de tratamento de superfície 
 A Relvas II S.A. dispõe de uma lista de tratamentos de superfície, podendo estes ser 
especificados pelo próprio cliente ou estabelecidos internamente. Apresenta tratamentos onde 
é aplicada uma banda de parafina e um elastómero de silicone, tratamentos onde, juntamente 
com o elastómero de silicone, é aplicado um óleo de silicone, ou tratamentos onde é 
unicamente aplicado um elastómero de silicone.  
 A secção de tratamento de superfície inicia-se após a marcação da rolha a fogo e a 
aplicação da banda de parafina. Para tal, a Relvas II S.A. dispõe de seis máquinas de marcar. 
Para aplicar a parafina, esta é colocada num recipiente e aquecida até uma temperatura 
superior ao seu ponto de fusão (54 ºC) através de uma resistência elétrica, até obter uma 
consistência líquida e transparente. Posteriormente, é aplicada na superfície da rolha através 
de um rolo rotativo. 
 Após a marcação, as rolhas são encaminhadas para as máquinas de tratamento de 
superfície. A Relvas II S.A. dispõe atualmente de três máquinas de tratamento incorporadas 
com um sistema de doseamento automático, ilustradas na Figura 13. A alimentação das rolhas 
é feita através de um tapete giratório, que as transporta desde a moega até à máquina de 
tratamento desejada. O processo de tratamento inicia-se com um período de aspiração de 6 
minutos, de modo a retirar o pó que envolve as rolhas, seguindo-se a injeção do produto através 
de uma pistola de pulverização e, por fim, um período de agitação de 5 minutos. A aplicação 
do elastómero é realizada de forma automática através de um doseamento gravimétrico. A 
pistola de pulverização tem a particularidade de se encontrar em constante movimento durante 
todo o tempo de injeção, de modo a uniformizar ao máximo a distribuição do produto. Durante 
toda a operação, as rolhas encontram-se em constante agitação, com uma velocidade de 
rotação que varia entre os 17 rpm, nos momentos de carga e descarga, e os 24 rpm, durante a 
aspiração, injeção e agitação. 
 Os elastómeros de silicone são compostos reativos, sendo a reação de reticulação 
iniciada quando este entra em contacto com a humidade atmosférica [12,13]. Por este motivo, os 
elastómeros de silicone encontram-se num ambiente com atmosfera modificada, rica em N2, 
assim como toda a tubagem do sistema de doseamento. A pressão é mantida a 6 bar e a 
temperatura não é controlada, dependendo assim das condições atmosféricas. Cada lata de 
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elastómero encontra-se sob uma balança, de modo a controlar a quantidade existente no seu 
interior. 
 Para além destas três máquinas, a Relvas II S.A. possui também uma quarta máquina, 
mais pequena que as restantes, utilizada apenas para tratar pequenas amostras. Ao contrário 
das restantes máquinas, esta tem um funcionamento manual, ou seja, o produto é introduzido 
pelo próprio operador que o espalha através de uma espátula. Posteriormente, as rolhas são 
colocadas em agitação durante um período de 17 minutos.  
 Este doseamento manual é pontualmente praticado nas restantes máquinas de 
tratamento, caso o elastómero de silicone se encontre mais espesso, devido a variações na 
temperatura ambiente. Como o sistema de doseamento não consegue aproveitar todo o 
conteúdo da lata, quando há uma mudança para uma nova lata, as sobras da anterior são 
vertidas para a nova. Contudo, caso o produto se encontre muito espesso não é possível 
proceder à sua transferência de lata para lata e, por isso, torna-se necessário recorrer ao 
doseamento manual. 
 
Figura 13 - Máquinas de tratamento de superfície com doseamento automático.
Otimização do processo de revestimento de superfície associado à produção de rolhas de Champanhe e outras bebidas efervescentes 
 
Descrição Técnica 25 
3 Descrição técnica 
3.1 Materiais e Métodos 
 O estado atual do processo de tratamento de superfície praticado pela Relvas II S.A. foi 
avaliado através da elaboração de uma carta de controlo, ilustrada na Figura 14. Esta é uma 
ferramenta de qualidade normalmente utilizada para fazer o acompanhamento do processo, 
permitindo verificar se este se encontra sob controlo estatístico e, adicionalmente, detetar 
fontes de variação. Apresenta sempre um limite superior de especificação (LSE) e um limite 
inferior de especificação (LSI), representados na Figura 14 a vermelho [22]. Estes limites foram 
estabelecidos internamente. Atualmente, a carta de controlo da força de inserção apresenta 
uma média de 128 daN e um desvio padrão de 12 daN. 
 Pela observação da carta de controlo, concluiu-se que a força de inserção apresenta 
uma grande amplitude e oscilação, contento valores para além dos limites de especificação 
definidos. Isto evidencia que o processo apresenta uma elevada variabilidade. De modo a 
reduzir a variabilidade presente e uniformizar o desempenho do produto final, procedeu-se à 
otimização do processo de tratamento de superfície através da aplicação do método estatístico 
de desenho de experiências (DOE), com o auxílio do JMP®.  
 
Figura 14 - Carta de controlo da força de inserção. 
 Para além da força de inserção, a força de compressão e extração são igualmente bons 
indicadores do desempenho do produto final. No processo, a força de compressão apresenta 
igualmente uma elevada variabilidade, provavelmente associada a variações das propriedades 
mecânicas da rolha, nomeadamente, na sua densidade. Deste modo, realizou-se um estudo 
para avaliar o impacto da sua variação nos parâmetros anteriormente referidos.    
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 Nos subcapítulos que se seguem serão descritos todos os métodos utilizados e ensaios 
realizados em cada estudo. 
 
3.1.1 Otimização do processo de tratamento de superfície 
 Com a otimização do processo de tratamento de superfície pretende-se que este atinja 
uma melhor robustez. Para o efeito, utilizou-se o método Dual Response Surface. Este método 
é uma variante do desenho de experiências que permite otimizar a resposta ou output em 
estudo e, simultaneamente, reduzir a variabilidade do processo. Considera a média e o desvio 
padrão como respostas do sistema e gera um modelo de ajuste independente para cada uma 
[19,20,21].  
 A aplicação deste método envolve diferentes etapas. Inicialmente, é necessário 
selecionar a resposta que se pretende otimizar e fazer um levantamento dos fatores presentes 
no processo. Assim, numa fase inicial foi mantido um contacto direto com o processo de 
tratamento de superfície, de modo a ter como base um conhecimento sólido acerca do seu 
estado atual e facilitar a identificação dos fatores relevantes. Consoante a natureza do fator 
considerado, foram definidos níveis superiores (1) e inferiores (-1) de acordo com o processo 
em estudo. Como output do processo considerou-se a força de inserção tendo como objetivo 
otimiza-la para o valor nominal de 130 daN. Na Tabela 3 encontram-se todos os fatores 
considerados assim como os respetivos níveis definidos. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Otimização do processo de revestimento de superfície associado à produção de rolhas de Champanhe e outras bebidas efervescentes 
 
Descrição Técnica 27 
Tabela 3 - Fatores considerados para o processo de otimização. 
Fatores Tipo de variável 
Níveis 
-1 1 
Elastómero (A) Qualitativa A B 
Quantidade de elastómero (B) Contínua 300 500 
Tempo de agitação (C) Contínua 4 10 
Velocidade de Rotação (D) Contínua 22 rpm 27 rpm 
Quantidade de rolhas (E) Discreta 5 000 12 000 
Banda de Parafina (F) Qualitativa Sim Não 
Máquina de tratamento (G) Qualitativa 1 2 3 
Doseamento (H) Qualitativa Manual Automático 
Limpeza/Manutenção (I) Qualitativa Sim Não 
Óleo de Silicone (J) Qualitativa Sim Não 
 
 Considerou-se um total de dez fatores, sendo este conjunto um misto de variáveis 
categóricas e contínuas. Esta quantidade de fatores exigiria um elevado número de experiências 
a realizar, surgindo assim a necessidade de reduzir a quantidade de fatores em estudo.  
 Para tal, realizaram-se ensaios prévios onde foi aplicado um teste de hipóteses bilateral, 
para amostras independentes, assumindo variâncias iguais. Este método envolve a formulação 
de uma hipótese nula, 𝐻0, que consiste naquilo que se pretende testar, e de uma hipótese 
alternativa, 𝐻1, permitindo no final tirar conclusões acerca da possibilidade de rejeição da 
hipótese nula [16]. Assim, é possível detetar se existem diferenças estatisticamente significativas 
entre as médias das duas amostras em estudo, ou seja, se estas criam efetivamente variações 
na resposta. Apenas as variáveis categóricas foram sujeitas a este teste, sendo as variáveis 
contínuas automaticamente selecionadas para o processo de otimização. As hipóteses 
formuladas encontram-se descritas nas equações 4 e 5, respetivamente, onde μ1 e μ2 
correspondem às médias da força de inserção das duas amostras em comparação. 
𝐻0: 𝜇1 = 𝜇2 (4) 
𝐻1: 𝜇1 ≠ 𝜇2 (5) 
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 Para a execução do teste de hipóteses considerou-se um nível de significância de 5 % e 
como critério de rejeição da hipótese nula avaliou-se o p_value obtido. Caso o p_value seja 
inferior ao nível de significância considerado, podemos rejeitar 𝐻0 e concluir que as amostras 
apresentam forças de inserção médias estatisticamente diferentes. No Anexo 1 encontra-se 
detalhada toda a formulação matemática associada ao teste de hipóteses utilizado.  
 Para a realização destes ensaios foram utilizadas rolhas de champanhe com 48 mm de 
comprimento e 31 mm de diâmetro. Como instrumento de medição da força de inserção média 
utilizou-se o CITCork. Este aparelho, ilustrado na Figura 15, permite estudar o comportamento 
da rolha nas condições reais de rolhamento através do registo da força de compressão, inserção 
e relaxação. As configurações definidas no CITCork para a realização do ensaio de inserção 
encontram-se apresentadas na Tabela 4. 
 
Figura 15 - Aparelho de medição da força de inserção (CITCork). 
 
Tabela 4 - Configurações do ensaio de inserção do CITCork. 
Parâmetro Valor 
Velocidade de Compressão (cm/min) 170 
Diâmetro de Compressão (mm) 15,5 
Velocidade de Inserção (cm/min) 1500 
  
 Concluída a fase de seleção dos fatores, obteve-se um total de quatro fatores, sendo 
estes o elastómero (A), a quantidade de elastómero (B), o tempo de agitação (C) e a velocidade 
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de rotação (D). No caso das variáveis contínuas, estas foram associadas a variáveis de código 
adimensionais (X2, X3 e X4), segundo a equação 6 
[14]. 
𝑋2 =
𝐵 − 400
100
; 𝑋3 =
𝐶 − 7
3
; 𝑋4 =
𝐷 − 50
5
 (6) 
 Posteriormente, procedeu-se à construção de um planeamento experimental. Como o 
grupo de fatores em estudo apresenta variáveis do tipo categóricas e contínuas, não é possível 
aplicar o método RSM de forma direta. Assim, utilizou-se o método de Custom Design do JMP®, 
que permite fazer uma otimização para variáveis contínuas e categóricas [17]. Considerou-se 
dois pontos centrais, tendo-se obtido um total de 18 experiências. Posteriormente, para 
adicionar os coeficientes de segunda ordem ao modelo e construir a superfície de resposta, 
utilizou-se o método RSM [14,15]. As superfícies de resposta para as variáveis dependentes foram 
contruídas segundo a equação 7, onde Y corresponde à resposta, β0 à constante independente, 
βi aos coeficientes lineares, βii aos coeficientes de segunda ordem e βij aos coeficientes 
cruzados. 
𝑌 = 𝛽0 + ∑ 𝛽𝑖𝑋𝑖 + ∑ ∑ 𝛽𝑖𝑗𝑋𝑖𝑗
𝑖≥𝐽𝑖
 (7) 
 Para a realização das experiências, utilizou-se rolhas de champanhe com 48 mm de 
comprimento e 31 mm de diâmetro e a máquina de tratamento número 3. No final de cada 
experiência foi recolhida uma amostra de trinta rolhas e medida a respetiva força de inserção 
média e desvio padrão através do CITCork. 
 Concluída a fase experimental, analisou-se o ajuste de cada modelo assim como os 
fatores e interações significativas. Para avaliar o ajuste do modelo e verificar se este se adapta 
adequadamente aos dados experimentais, foi realizada uma análise de variância (ANOVA) [14,17]. 
Como se pretende minimizar a variabilidade do processo e, simultaneamente, otimizar a força 
de inserção, equacionou-se o problema da seguinte forma: 
𝑀𝑖𝑛 𝑌𝜎 
𝑆𝑢𝑗𝑒𝑖𝑡𝑜 𝑎: 
𝑌𝜇 = 130 
−1 ≤ 𝑋2 ≤ 1 
−1 ≤ 𝑋3 ≤ 1 
−1 ≤ 𝑋4 ≤ 1 
onde Yµ corresponde à resposta para a força de inserção e Yσ à resposta para o desvio padrão. 
 A partir deste método, obteve-se um valor ótimo para cada fator, que permite otimizar 
a força de inserção e simultaneamente minimizar o desvio padrão. Como o processo utiliza dois 
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elastómeros distintos, considerou-se um ponto ótimo para cada elastómero. Por fim, testou-se 
os pontos ótimos obtidos de modo a validá-los em termos práticos. 
 
3.1.1.1 Estudo do desempenho dos elastómeros  
 No final do processo de otimização serão obtidas condições de operações ótimas para 
cada um dos elastómeros utilizados. Deste modo, efetuou-se um estudo do desempenho de 
rolhas de champanhe tratadas com os dois produtos após um período de estabilização de sete 
dias. Para tal, realizou-se um ensaio de inserção a duas amostras, sendo que a uma amostra foi 
aplicado o elastómero A e à restante o elastómero B. Este teste, realizado no CITCork, permite 
avaliar o grau de aumento da força de inserção para cada amostra, após o período de 
estabilização. 
 Adicionalmente, foi efetuado um ensaio qualitativo com uma solução de azul de 
metileno, após o período de estabilização. Este ensaio permite avaliar o grau de distribuição 
do elastómero de silicone ao longo da superfície da rolha e verificar se foi aplicada uma 
quantidade adequada de produto. Para a realização deste ensaio é apenas necessária uma 
solução de azul de metileno que contém 2 g deste composto dissolvido em 800 mL de água 
destilada e 15 mL de álcool. Posteriormente, são medidos 10 mL da solução preparada e 
colocados num recipiente juntamente com uma amostra de dez rolhas, que são agitadas 
durante vinte segundos. De seguida, as rolhas são lavadas com água, e é feita uma observação 
da alteração da cor da superfície da rolha. Caso as rolhas assumam uma cor azul intensa, 
conclui-se que foi aplicada uma quantidade de produto inferior à ideal, ou seja, as rolhas têm 
escassez de tratamento. Por outro lado, caso tenha sido aplicado uma elevada quantidade de 
produto à superfície da rolha, esta mantém a sua cor original. Este ensaio foi realizado para 
uma amostra de dez rolhas tratadas com o elastómero A e uma outra amostra de dez rolhas 
tratadas com o elastómero B. 
 Por fim, realizou-se um teste de membrana aos dois elastómeros que permite avaliar o 
seu respetivo grau de reticulação. É igualmente um ensaio qualitativo, onde é colocada uma 
pequena quantidade de cada elastómero numa placa acrílica. Esta permanece na placa durante 
um período de 24 horas. Posteriormente, é retirado o elastómero e realizada uma análise do 
seu aspeto visual e grau de reticulação. 
 
3.1.2 Avaliação do impacto da variação da densidade 
 Apesar de não se encontrar diretamente relacionada com o processo de tratamento de 
superfície, o comportamento em compressão da rolha é um aspeto relevante na operação de 
rolhamento e um bom indicador do desempenho do produto final. Esta característica é afetada 
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pelas propriedades mecânicas da rolha, particularmente pela sua elasticidade. Um dos fatores 
que influencia a elasticidade e, consequentemente, o comportamento em compressão da rolha 
é a sua densidade [6]. Este estudo tem por objetivo obter uma relação entre a densidade da 
rolha e o seu respetivo comportamento na operação de rolhamento.  
 Para a realização deste estudo foram recolhidas rolhas de champanhe com 48 mm de 
comprimento e 31 mm de diâmetro. De seguida, foram medidas as respetivas dimensões e pesos 
através do MedCork. Este instrumento de medição, apresentado na Figura 17, contém um 
sistema automático para a medição do comprimento, diâmetro, peso e humidade das rolhas. 
Tem como grande vantagem a eliminação de erros associados ao manuseamento de aparelhos 
de medição. 
 Após a medição automática, as rolhas foram distribuídas por quatro subgrupos consoante 
o seu peso, sendo cada subgrupo constituído por vinte rolhas. No primeiro subgrupo colocaram-
se rolhas com peso compreendido entre 8,5 e 9 g, no segundo entre 9 e 9,5 g, no terceiro entre 
9,5 e 10 g e no quarto com peso superior a 10 g. Deste modo, foi garantida uma diferença de 
densidades entre os quatro subgrupos. 
 Para cada subgrupo realizou-se um ensaio de rolhamento, no CITCork, com colocação 
de muselete. Este pequeno utensílio, ilustrado na Figura 16, é colocado no topo da rolha de 
modo a evitar que estas saltem do gargalo. Com o ensaio de rolhamento foi possível obter a 
força de compressão e inserção média para cada subgrupo. As configurações definidas no 
CITCork para a realização do ensaio de rolhamento encontram-se na Tabela 5.  
 
Figura 16 - Muselete. 
 
Tabela 5 – Configurações do ensaio de rolhamento do CITCork. 
Parâmetro Valor 
Velocidade de Compressão (cm/min) 170 
Diâmetro de Compressão (mm) 16 
Velocidade de Inserção (cm/min) 1000 
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 Após um período de estabilização de uma hora e trinta minutos executou-se o ensaio de 
extração no ExtraLab Plus. Este equipamento laboratorial, ilustrado na Figura 17, permite 
medir com elevado rigor e de forma expedita a força de extração das rolhas. 
 
Figura 17 - Aparelhos de medição. A) ExtraLabPlus; B) MedCork. 
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4 Resultados e discussão 
4.1 Otimização do processo de tratamento de superfície 
 O processo de otimização tem como objetivo a otimização da força de inserção para o 
valor de 130 daN e, simultaneamente, a minimização da variabilidade do sistema. Inicialmente, 
foram registados um total de dez fatores sendo este número posteriormente reduzido para 
quatro. A eliminação de fatores foi feita recorrendo a um teste estatístico de hipóteses, no 
caso das variáveis categóricas. Na Tabela 6 encontram-se resumidos os p_value obtidos para 
cada ensaio prévio realizado. No Anexo 2 encontram-se detalhados os ensaios prévios realizados 
para cada fator categórico analisado. 
Tabela 6 - p_value obtidos para cada ensaio prévio realizado. 
Fatores p_value 
Elastómero (A) 7,42 × 10
-12 
Banda de Parafina (F) 0,786 
Máquina de tratamento (G) 
3,27 × 10-5 
Doseamento (H) 
1,26 × 10-14 
Limpeza/Manutenção (I) 
7,52 × 10-18 
Óleo de Silicone (J) 
9,96 × 10-11 
 
 Pela análise dos p_value obtidos para cada ensaio, é possível verificar que apenas a 
banda de parafina não influencia a força de inserção não sendo, por isso, selecionada para o 
processo de otimização. Por outro lado, todas as restantes variáveis apresentam um p_value 
inferior ao nível de significância utilizado para a realização do teste de hipóteses (0,05). Como 
não é possível considerar todas as variáveis, foi discutido a nível interno aquelas que poderiam 
ser de maior interesse para a empresa. 
 No caso do doseamento manual, este é um procedimento interno para o qual não existe, 
atualmente, uma alternativa. Seria necessário incorporar um novo procedimento de modo a 
minimizar a variabilidade introduzida no processo devido ao uso de dois tipos de doseamentos 
do produto. A mesma situação se verifica para a limpeza e manutenção das máquinas de 
tratamento. Apesar de existir um plano interno específico para limpeza e manutenção das 
máquinas, este não é atualmente aplicado de forma sistemática devido ao aumento da 
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intensidade de trabalho. Por estes motivos, as variáveis H e I não foram consideradas para o 
processo de otimização. 
 O óleo de silicone é um produto completar ao tratamento de superfície, que auxilia na 
homogeneização e permite uma melhor distribuição do revestimento de silicone ao longo da 
superfície da rolha. Como a nível interno existe a possibilidade de parar com o uso deste 
produto, este fator não foi igualmente considerado. 
 No caso das máquinas de tratamento, realizou-se o mesmo tratamento para cada uma 
das três máquinas e detetou-se diferenças estatisticamente significativas entre as forças de 
inserção obtidas para cada uma. Conclui-se assim que as máquinas de tratamento introduzem 
variabilidade no processo. Contudo, como para a empresa não seria vantajosa a utilização de 
apenas uma máquina de tratamento de superfície, este fator não foi considerado. A quantidade 
de rolhas não foi igualmente considerada para o processo de otimização uma vez que, segundo 
recomendações dos fornecedores, a quantidade ideal de rolhas a colocar é 10 000. 
 No final obteve-se um total de quatro fatores sendo estes os fatores o elastómero (A), 
a quantidade de elastómero (B), o tempo de agitação (C) e a velocidade de rotação (D). No 
caso dos fatores contínuos, este foram posteriormente transformados em variáveis 
adimensionais 𝑋2, 𝑋3 e 𝑋4, a partir da equação 6. A partir destes fatores, gerou-se um 
planeamento experimental recorrendo-se ao JMP® 7 que resultou num total de 18 experiências 
a realizar. Em cada experiência recolheu-se uma amostra de trinta rolhas e registou-se as forças 
de inserção média e desvio padrão. A matriz experimental e os resultados obtidos encontram-
se resumidos na Tabela 6. A análise de resultados foi igualmente realizada no JMP® 7, que 
englobou a avaliação do ajuste dos dois modelos assim como a influência na resposta dos 
diferentes fatores considerados. No Anexo 3 encontram-se detalhados os resultados obtidos 
para cada uma das 18 experiências realizadas.  
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Tabela 7 - Planeamento experimental do DOE. 
 
Fatores Resposta 
𝑋1 𝑋2 𝑋3 𝑋4 
Média 
(daN) 
Desvio 
Padrão (daN) 
1 B 1 -1 0 116,89 9,04 
2 A 0 0 0 135,40 9,02 
3 B -1 0 1 121,23 9,67 
4 A 0 0 0 140,28 9,53 
5 A 0 0 0 139,77 10,59 
6 B 1 0 -1 135,61 12,30 
7 B 0 0 0 130,69 9,13 
8 B 0 1 -1 140,74 8,91 
9 A 1 0 1 134,61 12,24 
10 A 1 1 -1 154,45 12,78 
11 A 1 -1 -1 145,62 13,04 
12 A -1 -1 1 130,95 10,61 
13 B 1 1 1 123,31 12,82 
14 A -1 0 -1 145,44 12,34 
15 B -1 -1 -1 149,44 14,39 
16 A -1 1 1 136,61 11,75 
17 B 0 -1 1 111,60 13,56 
18 B -1 1 0 138,69 10,75 
 
 Numa primeira análise dos resultados obtidos, verificou-se que apenas nas experiências 
7 e 12 se obteve um valor de força de inserção média muito próximo do desejado. 
Adicionalmente, verificou-se que, de um modo geral, o elastómero B dá origem a forças de 
inserção inferiores. O desvio padrão apresentado por cada experiência é bastante elevado, o 
que confirma a existência de uma grande variabilidade no processo. 
 Na Figura 18 encontram-se representados graficamente os valores médios da força de 
inserção obtidos para cada experiência realizada. É possível verificar que a resposta é bastante 
variável, apresentando uma amplitude de cerca de 43 daN. 
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Figura 18 - Resposta DOE. 
4.1.1 Avaliação do ajuste dos modelos 
 Através do método de RSM foi possível obter as equações de ajuste para a força de 
inserção e desvio padrão. A verificação do ajuste dos modelos aos dados experimentais efetuou-
se através de uma análise de variância (ANOVA). No caso do modelo para a força de inserção, 
este apresenta um bom ajuste com um R2 de 0,985 e um p_value de 0,05. Por outro lado, o 
modelo gerado para o desvio padrão apresenta um ajuste menos adequado, com um R2 de 0,723 
e um p_value de 0,7. Estes resultados mostram que o modelo não é adequado para a 
representação dos dados experimentais referentes ao desvio padrão. Pela Figura 19 é possível 
verificar que os valores previstos pelo modelo de segunda ordem ajustam bem aos dados 
experimentais da força de inserção. Pela Figura 20 verifica-se, mais uma vez, que o modelo 
gerado para o desvio padrão não se ajusta bem aos dados experimentais. 
 
Figura 19 - Ajuste do modelo para a força de inserção. 
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Figura 20 - Ajuste do modelo para o desvio padrão. 
 Para completar a análise do ajuste dos modelos, analisou-se os valores residuais para a 
força de inserção e desvio padrão. Estes são obtidos através da diferença entre o valor 
observado e o valor previsto, e permitem verificar se a escolha do modelo é apropriada. Assim, 
representou-se graficamente os valores residuais em função dos valores previstos pelos 
modelos, como apresentado na Figura 21 e 22. Para o modelo de ajuste da força de inserção, 
a distribuição aparenta ser aproximadamente simétrica e não apresentar nenhum tipo de 
padrão ou tendência. Destas observações concluiu- se que o modelo apresenta um bom ajuste 
dos dados experimentais. Pelo contrário, o desvio padrão não apresenta uma boa distribuição, 
encontrando-se muitos valores sob o eixo de simetria. Isto leva a concluir que o ajuste do 
modelo não é adequado [16]. 
 
Figura 21 - Valores residuais para a força de inserção. 
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Figura 22 - Valores residuais para o desvio padrão. 
 Através desta análise concluiu-se que o modelo de ajuste para a força de inserção ajusta 
bem os dados experimentais sendo por isso apropriado para o processo de otimização. Por outro 
lado, o modelo de ajuste para o desvio padrão não apresenta um nível de confiança satisfatório. 
Deste modo, o modelo de ajuste para o desvio padrão não foi considerado, sendo o processo 
simplificado para a otimização da força de inserção para o valor nominal de 130 daN. Como o 
processo utiliza dois tipos de elastómero considerou-se um ponto ótimo para cada um. Nas 
equações 8 e 9 encontram-se os modelos de ajuste de segunda ordem para o elastómero A e 
para o elastómero B, respetivamente. Estas equações encontram-se simplificadas, tendo 
apenas em conta os fatores significativos para o processo. No Anexo 4 é apresentada a tabela 
gerada pelo JMP® que contem todos os coeficientes da equação do modelo de ajuste, assim 
como o respetivo erro associado. 
𝑬𝒍𝒂𝒔𝒕. 𝑨:  𝐹𝐼𝑁𝑆 = 139,1498 + 3,8787 𝑋3 − 9,1897 𝑋2  +  3,4739 𝑋3  + 3,4532 𝑋3𝑋4  + 2,4185 𝑋2 (8) 
𝑬𝒍𝒂𝒔𝒕. 𝑩:  𝐹𝐼𝑁𝑆 = 128,246 + 3,8787 𝑋3 − 9,1897 𝑋2 −  3,4739 𝑋3  + 3,4532 𝑋3𝑋4  − 2,4185 𝑋2 (9) 
 Como primeira analise, é possível concluir a partir das equações 8 e 9 que o fator que 
mais influência a força de inserção é a quantidade de elastómero (𝑋2), uma vez que apresenta 
o coeficiente mais elevado. Na secção que se segue serão detalhadas as relações entre os quatro 
fatores e a resposta em estudo. 
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4.1.2 Efeito dos fatores na reposta 
 O JMP® permite avaliar quais os fatores de primeira e segunda ordem que têm um 
impacto mais significativo na resposta. 
 Na Figura 23, encontram-se representados os efeitos dos níveis dos fatores. Estes 
permitem avaliar o efeito da variação de nível para nível dos fatores de primeira ordem na 
reposta, sendo que aqueles que apresentam uma variação mais acentuada têm um efeito mais 
significativo. Deste modo, conclui-se que a quantidade de elastómero é o fator de primeira 
ordem que causa um maior impacto na força de inserção. A variável categórica apresenta 
igualmente um efeito bastante significativo, sendo que o elastómero B dá origem, em média, 
a forças de inserção mais baixas. O tempo de agitação e velocidade de rotação são os fatores 
que correspondem a uma menor variação na resposta. Na Tabela 7 apresentam-se os resultados 
sob a forma de percentagem de variação em relação ao nível inferior. Como esperado, a 
quantidade de elastómero apresenta uma taxa de variação mais elevada, enquanto a velocidade 
de rotação apresenta a taxa mais baixa. 
 
Figura 23 - Efeito dos níveis dos fatores. 
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Tabela 8 – Taxa de variação na resposta. 
Fator Elastómero 
Quantidade de 
elastómero 
Tempo de 
Agitação 
Velocidade de 
Rotação 
Taxa de 
variação (%) 
7 15 6 1 
 Na Figura 21, encontram-se representados os Interaction Plot que permitem de forma 
rápida perceber quais os fatores de segunda ordem significativos. Caso as linhas apresentem 
um cruzamento entre si, o fator de segunda ordem é significativo para o processo. Assim, 
concluiu-se que existem três fatores de segunda ordem significativos, sendo estes 𝑋1𝑋4  e 𝑋3𝑋4. 
Apesar de as linhas não apresentarem um cruzamento entre si, a interação  𝑋1𝑋2 é também 
significativa para o processo. Esta conclusão foi retirada da tabela gerada pelo JMP® que mostra 
os fatores significativos para o processo. Esta encontram-se no Anexo 4.  
 
Figura 24 - Interaction Plot. 
   
 O método RSM permite gerar a curva de superfície da resposta e observar a sua relação 
com os diferentes fatores. Na Figura 25 encontra-se ilustrado um exemplo de uma curva de 
superfície obtida que mostra o efeito do tempo de agitação (𝑋3) e da velocidade de rotação 
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(𝑋4) na força de inserção. O elastómero considerado para a construção da curva é o B e a 
variável 𝑋2 encontra-se fixada no nível 0. 
 
Figura 25 - Curva de superfície para os fatores X1 e X2. 
 Pela análise da curva, é possível concluir que um aumento da velocidade de rotação 
leva a uma diminuição da força de inserção. Por outro lado, observa-se o efeito contrário para 
a velocidade de rotação, ou seja, o seu aumento traduz-se num aumento da força de inserção.  
 O plano representado a cinzento corresponde à zona onde a força de inserção assume o 
valor desejado, 130 daN. Deste modo que a região ótima localiza-se na linha de interceção 
entre a curva e o plano.  
 No Anexo 5 encontram-se ilustrados mais alguns exemplos de curvas de superfície 
obtidas pelo método RSM. 
 
4.1.3 Otimização das condições de operação 
 Uma vez obtido o modelo de ajuste e avaliada a sua capacidade de adaptação aos dados 
experimentais, é possível otimizar o processo e obter as condições operatórias necessárias para 
atingir o objetivo pretendido. Inicialmente equacionou-se o problema tendo em conta a 
minimização do desvio padrão juntamente com a otimização da força de inserção. Contudo, 
como o modelo gerado para o desvio padrão não apresenta um bom ajuste, considerou-se 
apenas a otimização da força de inserção. Deste modo, o problema foi reformulado da seguinte 
forma: 
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𝑌𝜇 = 130 
𝑆𝑢𝑗𝑒𝑖𝑡𝑜 𝑎: 
−1 ≤ 𝑋2 ≤ 1 
−1 ≤ 𝑋3 ≤ 1 
−1 ≤ 𝑋4 ≤ 1 
 Para obter a solução ótima recorreu-se ao Solver do Excel. As condições operatórias 
ideais obtidas para cada elastómero encontram-se apresentadas na Tabela 7. 
Tabela 9 - Condições de operação ótimas para o elastómero A e B. 
Fator 
Condições ótimas 
Elastómero A Elastómero B 
Quantidade de Elastómero (mL) 467 445 
Tempo de Agitação (min) 4 7 
Velocidade de Rotação (%) 25 rpm 17 rpm 
  
 As condições ótimas obtidas foram testadas no processo de modo a valida-las. Os valores 
experimentais da força de inserção obtida para cada elastómero e o respetivo valor previsto 
encontra-se resumidos na Tabela 8. No Anexo 5 apresentam-se detalhadamente os resultados 
para a validação das condições ótimas. 
Tabela 10 - Validação das condições ótimas. 
Elastómero 
Força de Inserção (daN) 
Valor Previsto Valor Experimental 
A 130 ± 4,17 133,4 
B 130   133,5 
 
 Os resultados obtidos encontram-se dentro do intervalo de valores previsto pelo modelo 
de ajuste gerado pelo JMP®, permitindo assim validar as condições ótimas obtidas.  
 Contudo, o desvio padrão continua a assumir valores bastante elevados. No caso do 
elastómero A obteve-se um desvio padrão para a amostra recolhida do ensaio de validação das 
condições ótimas de aproximadamente 14 e, no caso do elastómero B, de aproximadamente 9. 
Isto demonstra que o processo de otimização efetuado não diminuiu a variabilidade do sistema, 
como inicialmente pretendido.  
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4.1.4 Elastómero de Silicone 
 Como resultado final do processo de otimização obteve-se as condições ótimas de 
operação para os dois elastómeros utilizados pela Relvas II S.A. Neste processo foi avaliada a 
força de inserção imediatamente após a aplicação do revestimento de silicone na superfície da 
rolha. Para avaliar o comportamento dos elastómeros após estabilização, foi realizado um 
ensaio de inserção sete dias após a aplicação do revestimento. Os resultados obtidos 
encontram-se resumidos na Tabela 9. 
Tabela 11 - Forças de inserção obtidas após tratamento e após estabilização. 
Elastómero 
Força de Inserção Taxa de 
aumento (%) 
Após tratamento Após estabilização 
A 137 168 23 
B 123 216 76 
 
 Pela comparação dos resultados obtidos imediatamente após a aplicação do tratamento 
e após o período de estabilização, é possível concluir que o elastómero B apresenta uma 
variação mais acentuada da força de inserção. Isto demonstra que a absorção do tratamento 
por parte da rolha tem uma maior magnitude no caso do B sendo, por isso, um tratamento 
menos estável comparativamente ao elastómero A. 
 Na Figura 23 encontram-se ilustradas as rolhas após o ensaio com azul de metileno. Após 
observação das duas amostras, verificou-se que em ambas houve uma adesão da cor à superfície 
da rolha, não existindo uma grande discrepância entre as duas amostras. Contudo, verificou-se 
que algumas das rolhas pertencentes à amostra do elastómero B apresentavam uma cor mais 
intensa. Isto indica a possibilidade de défice de tratamento, o que se encontra de acordo com 
os resultados obtidos para a força de inserção após o período de estabilização. 
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Figura 26 - Ensaio com azul de metileno. A) Rolhas tratadas com o elastómero A; B) Rolhas tratadas 
com o elastómero B. 
 Na Figura 24 encontram-se representados os dois elastómeros após a realização do teste 
de membrana. Em termos visuais, é possível verificar diferenças significativas. O elastómero 
Aapresenta um aspeto mais uniforme comparativamente ao elastómero B que contém algumas 
bolhas de ar. Em termos físicos, o elastómero A aparenta ter uma maior rigidez e enquanto o 
B aparenta ser mais elástico e maleável. 
 
Figura 27 - Teste de membrana. A) Elastómero B; B) Elastómero A. 
 
(A) (B) 
(A) (B) 
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4.2 Avaliação do impacto da variação da densidade 
 Este estudo teve como objetivo obter uma relação entre a densidade da rolha e o seu 
comportamento durante a operação de rolhamento. No final, foi possível verificar o impacto 
do aumento da densidade da rolha na força de compressão, inserção e extração. Na Tabela 10 
encontram-se resumidos os valores médios obtidos para cada parâmetro dentro do subgrupo. 
Tabela 12 - Resultados obtidos para asforças de compressão, de inserção e de extração em função da 
densidade. 
Parâmetros Subgrupo 1 Subgrupo 2 Subgrupo 3 Subgrupo 4 
Densidade (kg/m3) 248 257 266 279 
Força de Compressão (daN) 1183 1323 1414 1538 
Força de Inserção (daN) 203 219 215 245 
Força de Extração (daN) 14,9 15,5 16,4 19,1 
  
 Como primeira análise dos resultados, verifica-se que todos os parâmetros em estudo 
apresentam um ligeiro aumento quando a densidade da rolha aumenta, sendo este mais 
acentuado no caso da força de compressão. 
 Este efeito na força de compressão encontra-se de acordo com o esperado uma vez que 
o aumento da densidade leva a um aumento do módulo de elasticidade de rolha e, 
consequentemente, torna-a mais rígida e mais difícil de comprimir. Na Figura 25 encontra-se 
representada, sob a forma gráfica, a relação entre a densidade e força de compressão. 
Observando a tendência dos pontos experimentais, verifica-se que a relação entre estas duas 
variáveis é aproximadamente linear com um coeficiente de determinação de 0,991. 
 
Figura 28 - Relação entre a densidade da rolha e a força de compressão. 
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 No caso da força de inserção, é igualmente possível verificar que ocorre um aumento, 
apesar de este não ser tão acentuado. Este comportamento deve-se ao aumento do peso da 
rolha. É compressível que uma rolha mais pesada necessite de uma força maior para ser inserida 
no gargalo da garrafa. 
 Na Figura 26 encontra-se representada graficamente a relação entre a densidade e a 
força de inserção. Tal como no caso anterior, a relação entre estes dois parâmetros é 
aproximadamente linear, com coeficiente de determinação de 0,993. Do subgrupo 2 para o 3 
verifica-se uma ligeira diminuição da força de inserção. Este fenómeno pode dever-se à 
qualidade das rolhas utilizadas nos diferentes ensaios ou à presença de defeitos, que poderão 
ter influenciado os resultados. Assim, de modo a obter uma melhor aproximação, o ponto 
correspondente ao subgrupo 3 foi eliminado e considerou-se apenas os restantes três subgrupos. 
 
Figura 29 - Relação entre a densidade da rolha e a força de inserção. 
 Por fim, avaliou-se a variação na força de extração. Tal como nos casos anteriores, esta 
aumenta com o aumento da densidade da rolha, sendo a explicaçao desta relação idêntica ao 
caso da força de inserção. É mais dificil extrair uma rolha que apresente um peso mais elevado 
sendo, por isso, necessário exercer uma força maior. Como apresentado na Figura 27, a relação 
é aproximadamente linar com um coeficiente de determinação de 0,967. 
 
Figura 30 - Relação entre a densidade da rolha e a força de extração.
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5 Conclusões 
 O presente trabalho teve como principal objetivo a otimização do processo de 
tratamento de superfície aplicado a rolhas de champanhe. Atualmente, o processo apresenta 
uma elevada variabilidade sendo por isso necessário melhorar a sua robustez. Para tal, 
recorreu-se ao método estatístico de desenho de experiências com o intuito de minimizar o 
desvio padrão e otimizar a força de inserção para o valor nominal de 130 daN. 
 O método utilizado para otimizar o processo apresentou limitações em termos de ajuste 
do modelo gerado para o desvio padrão. Como este não apresentou um ajuste satisfatório, não 
foi possível proceder à sua minimização e, consequentemente, diminuir a variabilidade do 
processo. Assim, o processo de otimização limitou-se à procura das condições operatórias que 
satisfazem a condição imposta para a força de inserção. 
 Para a otimização da força de inserção foram considerados quatro fatores sendo estes o 
elastómero (𝑋1), a quantidade de elastómero (𝑋2), o tempo de agitação (𝑋3) e a velocidade de 
rotação (𝑋4). Posteriormente, gerou-se um plano de experiências e um modelo de ajuste dos 
dados experimentais. No final obteve-se um ponto ótimo para cada tipo de elastómero. No caso 
do elastómero B obteve-se uma quantidade de elastómero de 445 mL, uma velocidade de 
rotação de 45 % e um tempo de agitação de 7 min. Para o elastómero A obteve-se 467 mL para 
a quantidade de elastómero, 53 % para a velocidade de rotação e 4 min para o tempo de 
agitação. Uma vez obtidas as condições ótimas, testou-se as mesmas no processo tendo-se 
obtido um valor experimental para a força de inserção de cerca de 133 daN para cada 
elastómero. Como o este se encontra dentro do intervalo de valores previsto pelo modelo, 
validou-se as condições ótimas.   
 Adicionalmente, estudou-se o desempenho de rolhas tratadas com os dois tipos de 
elastómero. Deste estudo conclui-se que o elastómero A apresenta uma maior estabilidade 
quando comparado com o elastómero B. Após o período de estabilização, o elastómero B teve 
uma taxa de aumento da força de inserção de cerca de 76 %, enquanto o elastómero A 
apresentou uma taxa de aumento de apenas 23 %. O teste da membrana e o ensaio com azul 
de metileno são ensaios qualitativos que permitem avaliar o grau de reticulação do elastómero 
e a quantidade de tratamento, respetivamente. Em ambos os ensaios o elastómero A 
apresentou um melhor desempenho. No caso do ensaio com azul de metileno, apresentou uma 
cor azul menos intensa na superfície da rolha e, no teste da membrana, apresentou um melhor 
grau de reticulação.  
 Por fim, avaliou-se o impacto da variação da densidade da rolha nas propriedades que 
caracterizam a operação de rolhamento, nomeadamente, na força de compressão, na força de 
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inserção e na força de extração. Concluiu-se que todas as propriedades são afetadas pela 
variação da densidade, sendo a força de compressão o que apresenta uma maior variação. De 
todas as propriedades avaliadas esta foi a que apresentou a taxa de variação mais elevada, 
tendo esta sido de 30 %. Atualmente, a densidade da rolha é uma característica bastante 
variável devido, principalmente, à heterogeneidade da matéria-prima. Contudo, devido às 
influências que esta causa no desempenho do produto final será necessário, futuramente, 
implementar medidas que minimizem a sua variação. 
 
5.1 Limitações e Trabalho Futuro 
 A grande limitação deste trabalho encontrou-se no processo de otimização do 
tratamento de superfície. Devido à falta de ajuste do modelo gerado para o desvio padrão, não 
foi possível proceder à sua minimização, e encontrar as condições ótimas que levam à redução 
da variabilidade apresentada pelo processo. A otimização da força de inserção para o valor 
nominal não garante, por si só, uma redução da variabilidade sendo assim necessário um estudo 
mais detalhado para cumprir esse requisito. 
 Como trabalho futuro, sugere-se uma melhoria do modelo de ajuste para o desvio 
padrão. Esta melhoria pode envolver a aplicação de outros métodos de DOE, a alteração dos 
fatores considerados ou o seguimento de um novo plano experimental.   
 De seguida encontram-se listadas algumas sugestões de melhoria do processo de 
tratamento de superfície que podem conduzir a uma melhor robustez e, consequentemente, a 
uma melhoria do desempenho do produto final. 
 
 Formular e implementar uma medida alternativa ao método de doseamento manual; 
 Incorporar um sistema de controlo de temperatura nas latas que contém o elastómero 
de silicone; 
 Formular um procedimento de trabalho em caso de tratamento efetuados após a 
limpeza e manutenção das máquinas de tratamento; 
 Avaliar as possíveis causam que criam diferenças entre as três máquinas de tratamento 
e implementar medidas que as atenuem. 
 Neste trabalho foi avaliado o impacto da variação da densidade da rolha na força de 
compressão, inserção e extração. Contudo, a humidade da rolha é outra característica que pode 
influenciar estes parâmetros. Sugere-se assim a realização de um estudo semelhante que 
permita avaliar o impacto da variação da humidade nos parâmetros referidos.  
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Anexo 1 
 O procedimento básico a seguir para a execução de um teste de hipóteses segue as 
seguintes etapas: 
 
1. Definição da hipótese 
 
 Nesta etapa são formuladas duas hipóteses, a hipótese nula, H0, que corresponde ao que 
se pretende testar e a hipótese alternativa, H1. A hipótese nula é sempre uma igualdade e 
considera-se verdadeira desde o início, sendo objetivo do teste tirar conclusões sobre a 
possibilidade da sua rejeição. A hipótese alternativa é sempre uma desigualdade (> ou <) ou 
uma diferença (≠) [23]. 
 Neste caso, encontram-se presentes duas amostras independentes com variâncias 
conhecidas e pretende-se inferir acerca da diferença das respetivas médias. 
Amostra 1: ?̅?1, 𝜎1
2  
Amostra 2: ?̅?2, 𝜎2
2 
 
As hipóteses formuladas encontram-se nas equações 4 e 5. 
  
2. Identificação da estatística de teste  
 
 A decisão de rejeição da hipótese nula baseia-se no valor da estatística de teste (ET). 
Esta é calculada a partir da equação 10, onde 𝑁1 e 𝑁2 correspondem à dimensão das amostras 
1 e 2, respetivamente. A grandeza ET pode ser aproximada a uma distribuição normal, N. 
𝐸𝑇 =  
𝑋1̅̅ ̅ − 𝑋2̅̅ ̅
√
𝜎1
2
𝑁1
+
𝜎2
2
𝑁2
 (10) 
 
3. Estabelecimento da regra de decisão, com especificação do nível de significância 
 
 Uma vez especificado ao nível de significância (α), define-se a região de rejeição de H0, 
como apresentado na Figura A.1. 
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Figura A.1 – Região de rejeição de H0 
[23]. 
 
 Deste modo, o critério de rejeição é formulado da seguinte forma: 
 
𝐸𝑇 > 𝑍𝛼/2 𝑜𝑢 𝐸𝑇 <  −𝑍𝛼/2 
 
 Para este trabalho utilizou-se como critério de rejeição o p_value. Este representa o 
grau com que os dados contrariam a hipótese nula sendo que, quanto menor o seu valor, maior 
será o grau com os dados contrariam H0 
[23]. Este é obtido a partir do valor de ET e com o auxílio 
das tabelas de distribuição normal, através da equação 11. 
𝑝𝑣𝑎𝑙𝑢𝑒 = 𝑃{𝑍 > 𝐸𝑇} 
(11) 
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Tabela A. 1 – Resultados do ensaio prévio realizado para o fator elastómero. 
 
Força de Inserção (daN) 
Elastómero B Elastómero A 
1 129,6 114,0 
2 141,5 107,3 
3 133,8 110,0 
4 128,8 102,7 
5 131,6 112,1 
6 125,8 122,2 
7 129,2 107,7 
8 131,2 117,7 
9 128,1 119,8 
10 127,5 114,7 
11 127,0 113,4 
12 122,1 112,9 
13 129,8 106,5 
14 126,2 115,3 
15 131,3 106,1 
16 129,0 120,1 
17 130,6 119,3 
18 139,3 108,9 
19 143,3 123,8 
20 131,9 115,3 
21 118,2 131,6 
22 140,1 123,8 
23 119,3 133,1 
24 133,9 115,4 
25 134,3 115,0 
26 136,7 108,7 
27 158,4 117,9 
28 140,1 104,9 
29 126,8 104,5 
30 125,1 114,0 
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Tabela A. 2 – Resultados do ensaio prévio realizado para o fator máquina de tratamento. 
 
Força de Inserção (daN) 
Máquina 1 Máquina 2 Máquina 3 
1 104,8 103,7 102,0 
2 103,6 109,7 105,1 
3 98,3 98,6 100,7 
4 102,9 108,3 98,8 
5 94,9 110,3 107,1 
6 97,2 108,8 92,3 
7 98,3 98,3 110,3 
8 103,1 114,7 103,2 
9 100,6 110,6 121,3 
10 93,9 106,7 93,0 
11 92,8 105,5 117,9 
12 94,3 105,1 93,3 
13 100,2 106,7 89,8 
14 102,6 115,8 91,7 
15 93,8 114,6 98,5 
16 95,9 101,1 108,1 
17 96,5 105,8 101,4 
18 109,1 105,1 100,8 
19 91,5 104,1 115,6 
20 95,5 94,3 98,3 
21 105,4 107,7 94,7 
22 102,1 109,2 100,7 
23 90,5 117,6 95,3 
24 96,3 106,4 108,5 
25 101,7 103,9 101,9 
26 103,0 112,3 103,4 
27 106,6 104,3 95,0 
28 97,5 116,3 105,6 
29 103,1 101,9 107,0 
30 108,1 113,2 115,0 
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Tabela A. 3 – Resultados obtidos para o ensaio prévio realizado para o fator banda de parafina. 
 Força de Inserção (daN) 
 Sem banda de parafina Com banda de parafina 
1 102,1 101,6 
2 128,4 112,0 
3 113,1 112,7 
4 131,1 114,1 
5 132,6 119,8 
6 115,8 110,2 
7 115,4 118,1 
8 117,8 120,4 
9 116,3 110,6 
10 112,2 118,4 
11 111,0 115,3 
12 115,3 111,6 
13 99,0 117,1 
14 109,5 114,8 
15 114,3 125,6 
16 125,1 103,3 
17 113,0 122,1 
18 103,3 115,1 
19 109,1 119,3 
20 108,1 108,2 
21 125,1 111,2 
22 109,5 116,1 
23 129,3 113,2 
24 114,1 125,6 
25 110,8 115,2 
26 126,1 115,3 
27 107,1 122,4 
28 109,8 122,0 
29 112,6 117,3 
30 118,0 121,8 
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Tabela A. 4 – Resultados obtidos para o ensaio prévio realizado para o fator óleo de silicone. 
 
Força de Inserção (daN) 
Com óleo de silicone Sem óleo de silicone 
1 97,0 100,5 
2 111,7 108,8 
3 99,7 107,1 
4 91,0 108,8 
5 97,2 115,2 
6 100,4 110,8 
7 93,0 116,4 
8 106,3 113,9 
9 100,2 124,8 
10 95,3 107,8 
11 89,0 125,4 
12 112,2 109,5 
13 92,9 106,1 
14 101,1 108,5 
15 92,5 120,5 
16 105,8 126,3 
17 87,8 110,8 
18 95,9 113,0 
19 97,3 113,7 
20 96,1 126,8 
21 97,9 111,1 
22 96,0 108,8 
23 108,9 117,9 
24 110,8 124,6 
25 103,5 109,6 
26 99,1 111,3 
27 93,8 113,3 
28 106,8 104,7 
29 89,8 111,5 
30 110,8 122,3 
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Tabela A. 5 - Resultados obtidos para o ensaio prévio realizado para o fator doseamento. 
 
Força de Inserção (daN) 
Doseamento Manual Doseamento Automático 
1 154,0 114,7 
2 126,7 104,9 
3 131,4 104,5 
4 124,1 123,7 
5 125,1 111,3 
6 125,3 99,5 
7 129,7 110,5 
8 120,3 113,3 
9 126,4 114,9 
10 125,6 108,3 
11 127,1 101,1 
12 131,8 104,3 
13 123,8 106,7 
14 126,0 114,1 
15 149,4 113,4 
16 139,1 115,5 
17 136,5 113,3 
18 126,6 113,9 
19 145,6 105,5 
20 120,6 109,7 
21 135,6 99,5 
22 123,2 113,3 
23 131,8 116,1 
24 147,1 120,3 
25 122,1 99,3 
26 124,0 105,4 
27 140,4 101,3 
28 134,5 118,2 
29 130,0 99,0 
30 124,5 111,7 
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Tabela A. 6 - Resultados obtidos para o ensaio prévio realizado para o fator limpeza/manutenção. 
 
Força de Inserção (daN) 
Antes da limpeza Após limpeza 
1 108,9 115,6 
2 100,3 127,7 
3 102,5 129,0 
4 113,3 116,8 
5 100,8 123,0 
6 109,2 132,3 
7 95,4 105,1 
8 105,1 116,8 
9 105,9 111,6 
10 100,8 115,8 
11 95,3 108,6 
12 100,6 107,4 
13 115,2 120,0 
14 93,5 123,1 
15 113,9 124,3 
16 99,7 135,3 
17 98,2 104,8 
18 94,0 124,8 
19 103,4 121,6 
20 101,1 115,1 
21 93,5 115,3 
22 100,8 121,7 
23 117,8 120,3 
24 101,3 114,3 
25 100,2 115,1 
26 94,5 128,7 
27 104,3 128,5 
28 106,4 113,3 
29 104,8 124,3 
30 99,2 139,1 
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Anexo 3 
Tabela A. 1 – Resultados DOE. 
 Força de Inserção (daN) 
Exp. 1 2 3 4 5 6 7 8 
1 106,7 138,8 110,7 130,8 138,0 136,8 132,8 140,6 
2 113,8 130,3 126,0 141,6 133,4 144,9 121,7 147,9 
3 107,2 132,1 129,3 144,1 130,7 141,6 135,1 148,3 
4 112,6 155,9 109,4 142,2 137,9 139,2 137,0 138,6 
5 112,8 122,4 126,8 151,4 147,2 129,9 134,3 137,6 
6 114,3 123,6 128,7 134,5 128,4 138,6 135,6 133,7 
7 133,3 136,5 117,8 133,8 137,5 126,4 127,5 137,1 
8 130,4 137,2 116,9 145,3 131,8 178,2 139,0 135,1 
9 108,2 158,6 108,6 139,2 133,3 122,8 133,1 131,7 
10 130,6 125,3 125,6 148,4 141,8 128,3 116,0 144,6 
11 122,3 132,1 129,0 140,3 134,9 142,9 122,8 142,1 
12 110,6 139,3 118,7 119,6 151,1 126,2 125,5 146,7 
13 102,6 144,8 117,6 149,3 134,1 133,6 144,0 150,9 
14 137,4 123,9 105,0 152,0 134,1 124,5 118,4 154,0 
15 120,3 130,1 113,1 160,9 133,3 128,3 121,3 160,6 
16 116,9 125,6 149,1 125,2 144,6 137,0 142,3 139,5 
17 112,8 122,4 120,5 151,2 167,2 146,8 131,1 138,7 
18 128,1 145,2 113,1 129,0 143,0 128,4 135,0 126,5 
19 112,3 130,7 114,8 143,7 121,2 129,2 111,3 131,8 
20 103,1 141,9 122,5 143,8 136,0 153,1 128,1 153,6 
21 110,9 143,6 135,3 150,6 149,6 124,8 117,3 147,8 
22 116,2 137,6 122,6 147,8 155,0 118,8 138,3 147,4 
23 110,1 141,8 120,4 134,3 146,4 137,1 123,7 136,3 
24 120,0 134,6 117,5 135,8 155,9 131,8 125,3 129,3 
25 108,6 134,3 132,0 130,1 158,3 121,8 133,3 130,3 
26 124,1 131,0 117,3 128,7 132,5 144,3 139,3 147,6 
27 120,3 135,2 105,8 139,6 144,0 138,3 140,3 148,4 
28 119,6 144,1 124,4 148,1 137,0 133,0 145,2 140,9 
29 113,4 130,9 134,7 138,6 133,1 156,6 123,5 128,9 
30 127,1 132,3 123,7 128,4 121,8 125,1 142,7 125,8 
 
Otimização do processo de revestimento de superfície associado à produção de rolhas de Champanhe e outras bebidas efervescentes 
 
Anexos 60 
Tabela A. 2 – Resultados DOE (continuação). 
 Força de Inserção (daN) 
Exp. 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 
1 123,8 133,6 142,1 140,3 99,1 158,6 136,3 141,1 120,3 146,4 
2 120,2 142,0 141,3 140,3 113,1 170,4 154,6 120,9 120,4 123,9 
3 125,6 156,5 153,1 139,4 119,3 138,9 147,7 130,1 108,2 129,3 
4 116,9 159,4 166,3 117,8 127,4 137,6 138,1 146,4 131,1 129,4 
5 122,3 153,5 130,6 139,7 116,8 134,9 147,3 133,8 110,4 143,6 
6 142,2 159,0 184,3 131,5 113,3 134,8 136,1 133,1 117,2 130,3 
7 152,8 139,5 156,9 119,9 126,1 136,5 122,7 140,0 94,5 137,3 
8 156,2 150,9 127,3 129,1 144,9 160,5 129,2 146,1 114,8 144,1 
9 126,5 161,6 133,3 131,5 120,5 140,6 138,8 142,5 95,0 135,1 
10 144,0 150,7 149,6 148,2 123,5 133,1 141,6 134,3 120,7 137,8 
11 127,3 151,4 151,4 137,2 134,1 153,0 145,8 140,5 111,6 124,3 
12 139,2 161,2 139,3 118,9 131,1 157,6 144,4 140,3 120,3 154,2 
13 147,2 168,9 139,1 122,4 116,9 148,9 137,6 165,3 114,6 136,3 
14 130,9 178,5 151,5 111,0 159,9 148,6 137,6 120,8 140,3 130,6 
15 170,1 177,7 168,5 110,0 118,7 135,6 142,6 159,0 109,2 131,2 
16 120,1 134,6 123,6 136,8 117,8 143,6 178,7 126,1 98,5 130,5 
17 122,3 136,3 127,7 132,1 110,4 133,5 142,6 140,4 102,8 140,6 
18 130,3 145,4 149,2 127,5 139,8 130,8 183,7 128,4 116,6 165,6 
19 137,6 150,7 130,8 153,0 123,1 169,4 150,1 159,0 108,3 164,0 
20 147,0 143,6 149,3 135,1 110,6 144,9 171,5 131,6 122,5 147,4 
21 128,3 166,9 151,0 126,8 116,7 133,9 142,1 128,6 87,4 141,1 
22 134,3 156,4 153,6 132,6 126,1 152,9 160,6 140,1 98,5 129,6 
23 126,8 167,9 144,3 128,9 131,7 177,9 161,5 133,1 121,3 131,3 
24 140,2 141,8 147,8 138,0 100,9 135,6 147,6 151,4 136,6 143,1 
25 125,3 147,5 142,6 119,2 124,6 137,8 149,5 122,2 99,9 144,1 
26 144,5 155,1 148,8 135,1 130,3 147,9 171,9 118,6 116,6 133,9 
27 142,2 162,0 144,1 146,3 133,8 137,4 155,1 130,2 127,2 148,3 
28 129,4 137,6 132,5 130,9 111,6 137,3 169,3 127,6 96,6 123,8 
29 133,3 171,2 139,9 115,8 117,8 142,3 148,5 125,2 93,8 133,9 
30 131,5 172,0 148,8 133,2 139,4 148,5 150,2 141,5 92,8 149,8 
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Tabela A.1 – Parâmetros estimados pelo JMP®. 
Termo Coeficiente Erro t Ratio Prob>|t| 
Quantidade de Elastómero -9,189792 0,83549 -11 0,00004 
Elastómero 5,451833 0,694109 7,85 0,0014 
Tempo de Agitação 3,87875 0,906217 4,28 0,0128 
Elastómero*Velocidade de Rotação 3,4739583 0,83549 4,16 0,0142 
Velocidade de Rotação*Tempo de 
Agitação 
3,4532083 1,191942 2,9 0,0442 
Elastómero*Quantidade de Elastómero 2,4185417 0,83549 2,89 0,0444 
Velocidade de Rotação -2,117708 0,83549 -2,53 0,0643 
Tempo de Agitação*Quantidade de 
Elastómero 
2,6607083 1,191942 2,23 0,0894 
Tempo de Agitação*Tempo de 
agitação 
1,6951667 1,494571 1,13 0,3201 
Velocidade de Rotação* Velocidade de 
Rotação 
1,5240417 1,84165 0,83 0,4544 
Quantidade de Elastómero* 
Quantidade de Elastómero 
-0,888458 1,84165 -0,48 0,6547 
Elastómero*Tempo de Agitação -0,25625 0,906217 -0,28 0,7914 
Velocidade de Rotação*Quantidade de 
Elastómero 
-0,093667 1,025267 -0,09 0,9316 
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Anexo 5 
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Tabela A. 1 - Validação das condições ótimas. 
  
Força de Inserção (daN) 
B A 
1 126,3 116,6 
2 142,8 146,7 
3 132,3 122,2 
4 114,3 161,4 
5 130,9 125,6 
6 129,5 147,3 
7 121,3 141,4 
8 125,5 130,3 
9 130,8 123,8 
10 143,3 138,2 
11 142 127,7 
12 130,9 126,7 
13 145,6 126,6 
14 135,1 129 
15 151,5 130 
16 123,1 120,3 
17 140,1 131,7 
18 130,4 138,8 
19 144,1 132,5 
20 135,5 131,1 
21 140,1 133,8 
22 135,3 167,1 
23 128,1 157,4 
24 130,9 136,1 
25 150,5 113,5 
26 119,5 145,1 
27 134,3 127,6 
28 135,6 111,6 
29 128,9 146 
30 126,1 115,6 
 
Tabela A. 2 - Média e Desvio padrão das condições ótimas 
Média Força de Inserção (daN) Desvio Padrão (daN) 
A B A B 
133,4 133,5 13,6 8,95 
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Tabela A. 1 – Resultados obtidos no estudo do impacto da variação da densidade para o subgrupo 1. 
 
Peso  
(g) 
Densidade  
(kg/m3) 
Força de Compressão  
(daN) 
Força de Inserção  
(daN) 
Força de Extração  
(daN) 
1 8,91 248 1059,4 161,3 12,8 
2 9,01 250 1154,4 192,5 17,7 
3 8,99 248 1176,0 202,6 13,9 
4 8,93 248 1155,8 201,6 15,2 
5 8,81 243 1130,0 197,8 14,6 
6 8,98 249 1240,8 203,8 14,4 
7 8,94 249 1187,0 199,8 15,5 
8 8,85 246 1144,4 192,3 13,4 
9 8,92 246 1169,7 196,4 13,7 
10 9 251 1165,9 195,2 13,4 
11 8,97 249 1192,8 196,8 14,3 
12 9 246 1224,0 214,8 17,1 
13 8,96 250 1140,5 194,3 14,5 
14 8,96 248 1230,2 215,4 14,8 
15 8,81 245 1187,5 204,1 14,3 
16 9,03 249 1239,4 216,9 15,7 
17 9 250 1224,0 206,9 ---  
18 8,9 248 1154,9 198,1 13,1 
19 9,06 250 1208,1 208,4 17,9 
20 9,05 248 1270,2 208,9 17,1 
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Tabela A. 2 – Resultados obtidos no estudo do impacto da variação da densidade para o subgrupo 2. 
 
Peso 
(g) 
Densidade 
(kg/m3) 
Força de Compressão 
(daN) 
Força de Inserção 
(daN) 
Força de Extração 
(daN) 
1 9,23 256 1359,8 229,3 16,4 
2 9,27 253 1367,6 220,5 14,3 
3 9,06 251 1233,1 210,9 14,1 
4 9,27 260 1337,5 223,4 16 
5 9,41 262 1319,5 223,2 14,2 
6 9,16 252 1239,8 217,8 16,1 
7 9,22 254 1329,7 212,7 13,3 
8 9,29 258 1363,7 218,4 21 
9 9,44 260 1349,6 214,0 16,8 
10 9,41 260 1408,0 235,5 12,8 
11 9,42 262 1320,0 216,5 16,2 
12 9,35 259 1329,7 219,0 16,5 
13 9,35 257 1254,3 209,0 16,1 
14 9,28 256 1340,3 223,0 13,2 
15 9,3 255 1304,0 216,3 16,1 
16 9,3 257 1312,2 217,8 14 
17 9,25 255 1335,0 224,3 16 
18 9,33 258 1286,1 210,9 15,6 
19 9,31 256 1354,4 221,9 16,1 
20 9,22 255 --- --- --- 
 
  
Nota: a simbologia --- representa valores não registados durante o ensaio devido a erros durante a medição. 
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Tabela A. 3 - Resultados obtidos no estudo do impacto da variação da densidade para o subgrupo 3. 
  
Peso 
(g) 
Densidade 
(kg/m3) 
Força de Compressão 
(daN) 
Força de Inserção 
(daN) 
Força de Extração 
(daN) 
1  9,78 270 1469 190,8 17,4 
2  9,67 268 1485 223,8 20,1 
3  9,51 265 1403 212,5 14,8 
4  9,59 267 1399 221,1 15,4 
5  9,56 265 1403 207,4 15,8 
6  9,65 268 1409 216,3 15,1 
7  9,91 274 1591 238,1 16,7 
8  9,52 262 1330 202,7 16,1 
9  9,44 261 1299 200,1 16 
10  9,52 262 1383 212,2 17,7 
11  9,63 267 1421 224,3 15,2 
12  9,77 270 1470 224,7 16,4 
13  9,74 267 --- --- 20 
14  9,73 266 1471 207,9 17 
15  9,71 271 1395 211,3 14,4 
16  9,52 264 1303 206,7 15,9 
17  9,52 264 1326 211,2 13,9 
18  9,65 266 1481 230,3 14,6 
19  9,73 270 1459 221 17,8 
20  9,49 262 1367 221,2 18 
 
  
Nota: a simbologia --- representa valores não registados durante o ensaio devido a erros durante a medição. 
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Tabela A. 4 - Resultados obtidos no estudo do impacto da variação da densidade para o subgrupo 4. 
 
Peso 
(g) 
Densidade 
(kg/m3) 
Força de Compressão 
(daN) 
Força de Inserção 
(daN) 
Força de Extração 
(daN) 
1 9,96 276 233,20 1417,70 16,4 
2 10,04 276 247,10 1596,80 21,7 
3 10,14 281 246,20 1583,80 15,7 
4 9,95 278 237,00 1432,40 17,4 
5 10,38 288 263,80 1717,60 21,6 
6 10,22 281 252,80 1653,20 14,9 
7 10,08 279 226,80 1461,30 20 
8 10,18 282 244,00 1533,20 21 
9 10,16 279 229,90 1499,70 16,6 
10 10,06 278 252,50 1561,00 18,5 
11 10,07 280 256,00 1619,20 19,8 
12 10,44 286 --- --- --- 
13 10,11 278 252,40 1522,90 20,4 
14 10,16 279 259,90 1567,40 23,2 
15 9,94 273 237,80 1456,90 21,3 
16 10,32 284 236,60 1517,00 19,5 
17 9,98 275 240,20 1494,80 19,6 
18 10,06 278 257,50 1578,90 18,7 
19 10,09 277 259,70 1543,10 17,5 
20 10,05 276 229,90 1462,30 18,6 
 
Nota: a simbologia --- representa valores não registados durante o ensaio devido a erros durante a medição. 
